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ABSTRAKT 
Predložená bakalárska práca má za úlohu experimentálne stanoviť chovanie pórov 
pri prechode od otvorenej k uzatvorenej pórovitosti v oxidických keramických materiáloch 
(Al2O3, t-ZrO2, c-ZrO2). Boli použité komerčne vyrábané keramické práškové materiály 
s rôznou veľkosťou počiatočných častíc od rôznych výrobcov (Al2O3 – AKP30, 
REYNOLDS, TAIMICRON; ZrO2 + 3 mol.% Y2O3 – TZ3Y, TZ3YSB; ZrO2 + 8 mol.% 
Y2O3 – TZ8Y, TZ8YSB). Vzorky boli izostaticky lisované tlakmi 100MPa a 300MPa  
a spekané bez použitia tlaku do relatívnych hustoty 88-96 %. 
Z výsledkov vyplýva, že na evolúciu pórov má rozhodujúci vplyv typ materiálu 
a že k uzatvoreniu pórovitosti dochádza u kubického ZrO2 pri relatívnej hustote asi  
91-92 %, u tetragonálneho ZrO2 pri relatívnej hustote asi 92-93 % a u Al2O3 pri relatívnej 
hustote asi 94 %, a to nezávisle na lisovacom tlaku a veľkosti počiatočných častíc 
keramického prášku. 
 
ABSTRACT 
The goal of this bachelor’s thesis is to experimentally specify behaviour of pores 
 in oxide ceramic materials (Al2O3, t-ZrO2, c-ZrO2), particularly to describe the transition 
from open to close porosity. Ceramics powders made by different producers and with 
different initial particle size (Al2O3 – AKP30, REYNOLDS, TAIMICRON;  
ZrO2 + 3 mol.% Y2O3 – TZ3Y, TZ3YSB; ZrO2 + 8 mol.% Y2O3 – TZ8Y, TZ8YSB) were 
used. Samples were pressed by cold isostatic pressing CIP at pressures of 100MPa  
and 300MPa, and pressureless sintered up to relative densities up to 88-96%. 
The obtained results show, that evolution is mainly affected by material, 
independently of size of initial particles neither by initial shaping pressure. Elimination of 
open pores occurs in cubic ZrO2 at 91-92 % of relative density, in tetragonal ZrO2  
at 92-93 % of relative density and in Al2O3 at 94 % of relative density. 
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1. ÚVOD 
Spekanie (slinování, sintering) je tepelne aktivovaný proces, pri ktorom 
z keramického prášku vznikne teleso s požadovanými chemickými a úžitkovými 
(mechanickými, biologickými, elektrickými, magnetickými, apod.) vlastnosťami. 
Pôsobenie tepla na keramický prášok spôsobuje, že častice prášku sa navzájom prepojujú – 
vytvárajú krčky. Následne sa difúznymi procesmi celé teleso zhutňuje až dosiahne takmer 
teoretickej hustoty. 
Pri prechode z druhej do tretej fázy spekania nastáva výrazná zmena v chovaní 
pórov v nedokonale spečenom telese. Otvorené póry (póry prepojené s vonkajšou 
atmosférou) sa začnú v krátkom časovom (teplotnom) intervale zaškrcovať. Týmto 
mechanizmom sa vytvoria uzatvorené póry sférického tvaru.  
Tento prechod je zaujímavé pozorovať z dôvodu použitia systému HIP na finálnu 
úpravu pokročilej keramiky. HIP (Hot isostatic pressing), teda izostatické lisovanie za 
tepla, sa používa ku zhutneniu telesa za použitia kombinácie vysokej teploty a vysokého 
tlaku (použitého plynu). Používa sa na odstránenie uzatvorených pórov a dosiahnutie 
teoretickej hustoty. Pokiaľ sa nepoužíva technologicky zložitého kapslovania vzoriek, tak 
je nutné do HIPu vkladať vzorky obsahujúce iba uzatvorené póry. 
Proces HIPovania sa s úspechom používa pri tvorbe transparentnej keramiky. 
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2. CIELE PRÁCE 
Náplňou bakalárskej práce bolo štúdium vývoja pórov v priebehu spekania 
vybraných oxidových keramických materiálov (Al2O3, t-ZrO2, c-ZrO2 ) s cieľom popísať 
podmienky, pri ktorých sa u týchto materiálov mení otvorená pórovitosť na uzatvorenú 
a za akých podmienok sa otvorená porozita uzavrie, v závislosti na chemickom zložení 
materiálu, veľkosti počiatočných častíc prášku, lisovacom tlaku a teplote spekania.  
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3. TEORETICKÁ ČASŤ 
3.1. Spekanie v tuhom stave 
Spekanie v tuhom stave nastáva, ak celý proces spekania a zhutňovania je 
v teplotnom intervale pod krivkou solidu. Tento proces je obyčajne rozdelený do troch fáz,  
Obr. 1 schematicky zobrazuje krivku spekacieho procesu prechádzajúcu cez 
jednotlivé fázy spekania a používané názvy fáz [1]. 
 
Obr. 1: Schematické zobrazenie spekacieho cyklu [1] 
 
Vývoj mikroštruktúry spekaného telesa vo fázach spekania je vidieť na Obr. 2.  
Bez zhutnenia má pri ideálnom usporiadaní modelový práškový systém, zložený z gúľ 
rovnakého polomeru, počiatočnú relatívnu hustotu približne 64 %. Keramický prášok 
v tomto stave sa nazýva keramický polotovar [2].  
V prvej fáze spekania narastajú medzičasticové krčky až kým nedosiahnu veľkosti 
približne 1/3 veľkosti pôvodnej častice. Často sa v tejto fáze vyskytuje malá zmena 
rozmeru častíc, označované ako zmrštenie, ktoré dosahuje najviac 3 % rozmeru pôvodných 
častíc. Na konci fázy tvorby krčkov relatívna hustota dosahuje pod 70 % [2].  
Druhá fáza je charakteristická nárastom rozmeru krčkov nad 1/3, ale pod 1/2 
rozmeru častice. Táto fáza je charakteristická intervalom hustôt 70 % až 92 %. Počas 
druhej fázy spekania vznikajú tubulárne póry prepojené s vonkajším povrchom telesa 
(otvorené póry). Spekané teleso nie je hermeticky uzatvorené, teda plyn (respektíve pecná 
atmosféra) môže prúdiť skrz teleso v procese spekania [2].  
Tretia fáza je charakteristická elimináciou zostatkovej porozity. Tubulárne póry sa 
zaškrcujú a tým sa pôvodne otvorené póry izolujú od okolia a stávajú sa pórmi 
uzatvorenými [2].  
Týmto spôsobom sa popisuje ideálne teleso, konkrétne hodnoty odpovedajúcich 
prechodov medzi jednotlivými fázami spekania sa u reálnych telies líšia v závislosti na 
chemickom zložení, veľkosti a tvare vstupných častíc prášku, homogenite ich usporiadania 
atď. 
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Obr. 2: Vývoj mikroštruktúry spekaného telesa vo fázach spekania [3] 
Hnacia sila spekania 
Hnacou silou spekania je zmenšovanie celkovej povrchovej energie. Celková 
povrchová energia keramického polotovaru je vyjadrená ako   , kde   je merná 
povrchová energia častíc a   je celková plocha povrchu častíc. Zmenu celkovej povrchovej 
energie je možné vyjadriť nasledovne: 
 
              (1) 
   
Zmena povrchovej energie   , vzniká zhutnením a zmenou plochy častíc    a je 
spôsobená zhrubnutím zrna. Pre spekanie v tuhom stave je zmena povrchovej energie    
spojená s náhradou termodynamicky nevýhodného rozhrania tuhá – plynná fáza, 
termodynamicky prijateľnejším rozhraním tuhá – tuhá fáza. Obr. 3 schematicky ukazuje, 
že zmenšenie celkovej povrchovej energie nastáva procesom zhutnenia a hrubnutím zŕn 
[1]. Z hľadiska úžitkových vlastností (mechanických, elektrických, optických, 
biologických, atď.) je v absolútnej väčšine prípadov pozitívny proces zhutňovania 
a negatívny proces rastu zŕn. 
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Obr. 3: Proces zmenšovania povrchovej energie [1] 
Premenné spekacieho procesu 
 Hlavné premenné, ktoré určujú spekatelnosť a výslednú spečenú mikroštruktúru 
práškového telesa, je možné rozdeliť do dvoch kategórií: materiálové a technologické. 
Materiálové premenné zahrňujú chemické zloženie prášku, veľkosť častíc, tvar častíc, 
distribúcia veľkosti častíc, stupeň aglomerácie prášku, apod. Tieto premenné ovplyvňujú 
stlačiteľnosť a spekatelnosť (zhutňovanie a hrubnutie zrna) prášku. Technologické 
premenné zahrňujú spôsob prípravy keramického polotovaru a podmienky spekania: 
teplotu, čas, spekacia atmosféra, tlak, rýchlosť ohrevu a ochladzovania [1]. 
Povrchová energia 
Zmena povrchovej energia je termodynamickou príčinou spekania. Počiatočný 
model povrchu je tvorený ideálnym kryštálom (Obr. 4), kde každý atóm zaberá špecifické, 
opakujúce sa miesta. Na obrázku sú medziatómové väzby znázornené čiarami. Ak sa 
niektoré atómy z tohto ideálneho povrchu odtrhnú, prerušia sa niektoré väzby (Obr. 5). 
Prerušené väzby poskytujú medziatómovú interakciu zodpovednú za povrchovú energiu. 
Povrchová energia zodpovedá hustote prerušených väzieb [2]. 
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Obr. 4: Ilustrácia ideálneho kryštálu,  
kde každý atóm je v uzlovom bode a spojený 
medziatómovými väzbami [2] 
 
Obr. 5: Ilustrácia povrchu kryštalického 
materiálu s vytrhnutými atómami z uzlových 
polôh, kde voľné atómové väzby vytvárajú 
povrchovú energiu [2] 
 
V prípade, že sa nejedná o voľný povrch častíc, ale o medzipovrchovú energiu 
medzi dvoma časticami (zrnami) je medzipovrchová energia rozdielna s orientáciou 
kryštálu. Ako je zobrazené na Obr. 6, niektoré orientácie natočenia vedú k náročnejšiemu 
spájaniu a vyššej energie hranice zrna, iné orientácie vedú k menej náročnému spájaniu 
a nižšej energii hranice zrna. Teda záleží na orientácii medzi dvoma kryštálmi, či bude 
energia hranice zrna vysoká (energeticky náročné spájanie) alebo nízka (energeticky menej 
náročné spájanie) [2].    
 
Obr. 6: Energia hranice zrna vznikajúca rôznym natočením častíc [2] 
 
 V spekanej štruktúre, pozostávajúcej z pevných častíc a pórov, je veľká 
rozmanitosť medzi konfiguráciami hraníc zŕn medzi náhodne zostavenými časticami. 
Taktiež povrchová energia rozhrania pevná látka-plyn sa mení s rôznou kryštálovou 
orientáciou povrchu, aj keď v menšej miere než je tomu v kontakte dvoch častíc. Všetky 
tieto vlastnosti sú nerovnomerné v objeme materiálu, preto spekacie modely spoliehajú na 
priemerné hodnoty, ktoré zahrnujú veľké množstvo rozličných kombinácií [2]. 
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Spekacie napätie 
Napätie spojené s krivosťou povrchu vyjadruje Laplaceova rovnica: 
 
    
 
  
 
 
  
  (2) 
 
kde   je povrchová energia zakriveného povrchu a    a    sú rádiusy zakrivenia povrchu. 
Ak sa stred krivosti nachádza vo vnútri hmoty, má kladnú hodnotu (ťahové napätie) 
a naopak, konkávny povrch má zápornú hodnotu (tlakové napätie). 
Napätie v oblasti krčka (ktorý má veľmi malý rádius) je rozdielne od napätia vo 
vzdialenejšej oblasti, teda gradient napätí vytvára termodynamický gradient, ktorý 
umožňuje prenos hmoty počas spekania. Pohyb atómov sa snaží tento gradient znížiť. 
Dodaním tepla do sústavy sa zvýši energia atómov, zvýši sa ich pohyb a atómy sa 
prirodzene pohybujú z konvexného do konkávneho povrchu. Konkávny tuhý povrch sa 
snaží zaplniť a konvexný povrch sa snaží zarovnať (Obr. 7).  
Nespečené teleso je tvorené časticami a pórmi, následné spekanie odstraňuje 
gradienty medzi nimi, predovšetkým vyhladzuje póry. Častice reprezentujú zdroj hmoty – 
konvexný povrch, zatiaľ čo póry reprezentujú konkávny povrch – diery, ktoré sa zaplňujú 
časticami [2]. 
 
Obr. 7: Prenos materiálu z konvexného do konkávneho povrchu [2] 
Dihedrálny uhol 
Dihedrálny uhol   popisuje štruktúru hranice zrna. Uhol vytvorený hranicou zrna, 
ktorá sa pretína s ďalšou pevnou fázou, pórom alebo kvapalinou počas spekania, je 
popisovaný termodynamickou rovnováhou a nazýva sa dihedrálny uhol. Ako ilustruje 
Obr. 8 dihedrálny uhol je determinovaný vertikálnou rovnováhou povrchovej energie. 
V prípade, že je hranica zrna v kontakte s voľným povrchom (rozhranie tuhá fáza-plynná 
fáza), vytvorí sa „drážka“ a dihedrálny uhol je definovaný energiou na rozhraní plynnej 
a tuhej  fázy    . V materiáloch, ktoré boli spekané pri vysokých teplotách s dlhými 
výdržami je dihedrálny uhol pozorovateľný na všetkých povrchoch a odhalených 
hraniciach zŕn. „Drážka“ hranice zrna na voľnom povrchu je prejavom dihedrálneho uhla 
[2].  
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Obr. 8: Dihedrálny uhol   je definovaný ako rovnovážny uhol medzi energiou rozhrania  
tuhá-tuhá fáza (hranica zrna –     ) a energiou rozhrania tuhá-plynná fáza (okolitá 
atmosféra –    )[2]. 
 
Pre výpočet dihedrálneho uhla pre dve rozhrania platí nasledujúci vzťah:  
 
   
 
 
 
    
    
 (3) 
 
Mechanizmus prenosu hmoty 
Mechanizmus prenosu hmoty určuje, ako sa hmota pohybuje v závislosti na hnacej 
sile spekania. Obr. 9 znázorňuje dva druhy mechanizmov – povrchový a objemový 
transport. Každý druh sa skladá z niekoľko aktívnych atomistických mechanizmov 
podieľajúcich sa na toku hmoty. Póry je možné si predstaviť ako miesto s veľkým 
nahromadením vakancií, preto klasické úvahy spekacieho procesu skúmajú pohyb 
vakancií, ako základ pre pochopenie eliminácie pórov. Pohyb vakancií, zoskupovanie 
a anihiláčné procesy sú kľúčom k pochopeniu priebehu spekania. Vakancie a atómy sa 
pohybujú pozdĺž povrchu častíc (povrchová difúzia), cez póry (vyparovanie-kondenzácia), 
pozdĺž hraníc zŕn (difúzia po hranici zrna) a cez mriežkový priestor (viskózny tok alebo 
objemová difúzia). Taktiež samotné vakancie sa môžu pohybovať medzi pórmi, čo vedie 
k zväčšovaniu veľkých pórov a zmenšovaniu malých [3]. 
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Obr. 9: Dva druhy spekacích mechanizmov použité na modeli spekania dvoch častíc. 
Mechanizmy povrchového transportu spôsobujú rast kŕčku pohybom materiálu z povrchu 
(V-K, vyparovanie-kondenzácia; PD, povrchová difúzia; OD, objemová difúzia). Procesy 
objemového transportu spôsobujú rast krčku použitím vnútorných zdrojov materiálu (PT, 
plastický tok; DZ, difúzia po hranici zrna; OD, objemová difúzia). Zmrštenie častíc a ich 
vzájomné priblíženie spôsobujú iba mechanizmy objemového transportu [3]. 
 
Povrchový transport spôsobuje, že kŕčok narastá bez zmeny v usporiadaní častíc, 
nenastáva zmrštenie ani zhutnenie, pretože prenos hmoty začína a končí na povrchu 
častice. Aby nastalo zhutnenie musí hmota pochádzať z vnútra častice a musí sa usadiť  
v oblasti krčku. Objemový transport zahrnuje objemovú difúziu, difúziu po hranici zŕn, 
plastický tok a viskózny tok [3]. 
Najdôležitejšou oblasťou pri spekaní je väzba pri styku častíc, kde sa ukladajú 
atómy aby zmenšili povrchovú energiu. Všetky kľúčové prvky spekania sú spojené 
s intenzitou transportu hmoty a s následným rastom krčkov a zmenami pórov [3].  
Difúzia atómov a rovnice difúzie 
Difúzia je najdôležitejším mechanizmom spekania kryštalických materiálov. 
Difúzny mechanizmus je spojený s pohybom atómov v závislosti na zmenách 
v koncentrácii vakancií. Pohyb atómov je možné interpretovať dvoma spôsobmi: pohyb 
atómov ako dôsledok difúzie vakancií spôsobnej rozdielom (gradientom) v koncentrácii 
vakancií, alebo pohyb samotných atómov v dôsledku rozdielu (gradientu) napätia [1].  
Základom popisu difúzie sú dva Fickove zákony, pre ktoré je dôležitou veličinou 
objemová koncentrácia   difundujúcej látky a čas  . Prvý Fickov zákon udáva závislosť 
difúzneho toku     látky   (prenesené množstvo látky   za jednotku času    jednotkovou 
plochou prierezu vzorky    kolmú na smer difúzie) na gradiente koncentrácie     
vzťahom: 
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          (4) 
 
kde    je difuzivita (difúzny koeficient) látky   [6]. 
Druhý Fickov zákon vyjadruje zmenu koncentrácie   difundujúcej látky v závislosti na 
čase   a na polohe (zadanú súradnicami      ) v priestore: 
 
  
  
   
   
   
 
   
   
 
   
   
  (5) 
Mechanizmy difúzie 
Mriežková difúzia častíc z hraníc zrna 
Mriežková difúzia atómov z hranice zrna do oblasti krčka dovoľuje hranici zrna 
chovať sa ako miesto, kde sa anihilujú vakancie. Koncept správania sa hranice zrna je 
podobná, ako sa objavuje počas Nabarrovho-Herringova creepu [7,[8]. Predstava pohybu 
atómov z hranice zrna, na ktoré pôsobí tlakové napätie do inej hranice zrna, ktorá je 
namáhaná ťahom počas creepu je rovnaká, ako u pohybu vakancií, ale v opačnom smere. 
Ak má nastať mriežková difúzia atómov z hranice zrna na povrch krčku, oblasť krčku musí 
byť pod ťahovým napätím  a hranica zrna pod napätím tlakovým. Týmto spekacím 
mechanizmom nenarastá len kŕčok, ale prebieha priblíženie stredov častíc, pretože materiál 
je odoberaný z oblasti dotyku častíc [1]. 
Difúzia po hranici zrna častíc z hranice zrna 
V niektorých prípadoch transport materiálu z hranice zrna do oblasti krčku difúziou 
po hranici zrna je podobný difúznemu creepu difúziou po hranici zrna (tvz. Cobleho creep 
[9]). V tomto prípade presunutý materiál na povrch krčku difúziou po hranici zrna bude 
redistribuovaný iným mechanizmom. Ak táto redistribúcia materiálu nie je dostatočné 
rýchla v porovnaním s transportom materiálu difúziou po hranici zrna, táto sekundárna 
redistribúcia môže spomaľovať rast krčku [1]. 
Povrchová difúzia z povrchu častíc 
 Prenos materiálu povrchovou difúziou nastáva pohybom atómov na povrchu častíc, 
z povrchu častice na povrch krčku. V tomto prípade gradient napätia, ktorý vzniká 
kapilárnym tlakom na povrch krčku, pôsobí vo vzdialenosti rovnej rádiusu krivosti krčka. 
(Táto úvaha je rozdielna od úvahy týkajúcej sa gradientu napätia, pre mriežkovú difúziu 
alebo difúziu na hranici zrna z hranice zrna.) To znamená, že vo vzdialenosti väčšej ako 
veľkosť rádiusu krivosti krčka nie je žiadny napäťový gradient a rast krčku je kontrolovaný 
atómovým transportom povrchovou difúziou. Transport materiálu týmto mechanizmom 
nevytvára zmrštenie [1]. 
Mriežková difúzia z povrchu častíc 
 Zdrojom materiálu je povrch častice, teda nenastáva zmrštenie aj keď prenos 
materiálu nastáva mriežkovou difúziou [1]. 
 
Pretože v tuhej fáze je jediným možným spôsobom prenosu hmoty difúzia,  
sú mechanizmy difúzie rovnako dôležité aj pre druhú a tretiu fázu spekania. 
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3.2. Prvá fáza spekania 
Model spekania dvoch častíc 
Pre zjednodušené znázornenie prvej fázy spekania sa najčastejšie používa model 
spekania dvoch častíc [4,[5]. Model predstavujú dve guľové častice rovnakého polomeru,  
ako ilustruje Obr. 10 [1].  
 
Obr. 10: Model spekania dvoch častíc bez zhutnenia (a) a so zhutnením (b) [1] 
 
Obrázok zobrazuje dva geometrické model pre dve sférické častice: jeden bez 
zhutnenia a druhý so zhutnením. Pre Obr. 10a sa vzdialenosť medzi stredmi častíc nemení, 
ale kŕčok narastá so zvyšujúcim sa časom spekania. V prípade Obr. 10b sa veľkosť krčku 
zväčšuje so zvyšujúcim sa časom spekania a zároveň aj s priblížením stredov častíc, teda 
prenosom hmoty medzi časticami [1]. 
Hnacia sila a mechanizmus spekania v modeli dvoch častíc 
Rozdiely v koncentrácii vakancií a tlaku plynu v závislosti na zmene povrchu 
krivosti, spôsobujú prenos materiálu. V Tab. 1 sú uvedené hlavné mechanizmy transportu 
materiálu a súvisiace parametre. Na Obr. 11 sú znázornené toky prenosu materiálu pre 
mechanizmy uvedené v Tab. 1. 
Tab. 1: Mechanizmy transportu materiálu počas spekania [1]: 
Mechanizmus transportu materiálu Pôvod materiálu Miesto prenosu materiálu 
Mriežková difúzia Hranica zrna Kŕčok 
Difúzia po hranici zrna Hranica zrna Kŕčok 
Viskózny tok Objem zrna Kŕčok 
Povrchová difúzia Povrch zrna Kŕčok 
Mriežková difúzia Povrch zrna Kŕčok 
Vyparovanie/kondenzácia Povrch zrna Kŕčok 
Difúzia plynu Povrch zrna Kŕčok 
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Obr. 11: Cesty prenosu materiálu počas spekania. 
Parametre odpovedajúce mechanizmom transportu materiálu:  
   – mriežková difuzivita;   - difuzivita častíc po hranici zrna;   – viskozita; 
    - povrchová difuzivita;    – rozdiel tlaku plynu;   – difuzivita plynu [1] 
 
 Na zhutňovaní sa podieľajú iba niektoré transportné mechanizmy. Medzičasticová 
vzdialenosť môže byť redukovaná iba prenosom materiálu z hranice zrna do oblasti kŕčku 
pohybom atómov. Keď materiál prichádza do oblasti kŕčka z povrchu častice, 
medzičasticová vzdialenosť sa nezmenšuje a kŕčok narastá redistribúciou materiálu (kŕčok 
sa zväčšuje, ale nedochádza k priblíženiu častíc a nenastáva zhutnenie). Z toho vyplýva, že  
hranica zrna je hlavný zdroj materiálu pre zhutňovanie v kryštalických keramických 
materiáloch [1]. 
3.3. Druhá fáza spekania 
Vzhľadom na to, že v prvej fáze spekania nastáva len minimálne zhutnenie, 
najväčší nárast hustoty nastáva v druhej fáze spekania. Hnacou silou je eliminácia 
zostatkovej povrchovej energie, keďže gradienty krivosti boli z väčšej časti odstránené 
pred druhou fázou. Zatiaľ čo v prvej fáze zohrával hlavnú úlohu rastúci kŕčok, v druhej 
fáze upadá do pozadia a do pozornosti sa dostáva štruktúra tubulárnych pórov. Na Obr. 12 
je zobrazený idealizovaný segment póru v mieste styku častíc na začiatku druhej fázy 
spekania. Prepojenie týchto segmentov vytvára sieť otvorených pórov v celom objeme 
materiálu (Obr. 13) [3]. 
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Obr. 12: Ideálne častice a segmenty pórov v druhej fáze spekania. Originálny model (a) 
(Coble [10]) a modifikovaný model (b) (Beere [11]). Plochy „A“ znázorňujú oblasti kŕčku, 
teda oblasti spojenia častíc [12] 
 
 
Obr. 13: Trojrozmerný model malej časti štruktúry pórov okolo každého spojenia častíc  
na začiatku druhej fázy spekacieho cyklu [3]  
 
 Coble vytvoril geometrický model pre tvar pórov v druhej fáze spekania, ktorý je 
založený na BCC-usporiadaných tetrakaidecahedralných časticiach s valcovými pórmi 
pozdĺž všetkých hrán Obr. 12a  [10,[13]. Tento model uvažuje rovnaké zmrštenie pórov 
v radiálnom smere [1].  
 Uvažujúc pripojenie štruktúry póru na hranicu zrna, rast zrna je možný iba ak 
nastane spojenie pórov (veľkosť póru narastie), alebo ak je porozita úplne eliminovaná. 
Zhutňovanie v pokročilej fáze sa uskutočňuje objemovou difúziou a difúziou po hranici 
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zrna. Póry na hranici zrna zanikajú rýchlejšie ako izolované póry, čo je čiastočne 
spôsobené účinnosťou hraníc zrna ako miesta anihilácie pórov [3]. 
3.4. Tretia fáza  spekania 
 Geometrickým modelom pre finálnu fázu spekania sú podľa Cobleho 
tetrakaidecahedrálne zrná so sférickými pórmi v rohoch Obr. 14 [1].  
 
 
Obr. 14: Cobleho model častice pre tretiu fázu spekacieho procesu [1] 
 
Tubulárne póry, ktoré vznikli v druhej fáze sa stávajú nestabilné a zaškrcujú sa. Pre 
výpočet nestability cylindrického póru dĺžky   a polomeru    platí vzťah: 
 
      (6) 
 
Tento vzťah je podmienkou pre zaškrtenie tubulárneho póru. Rast zrna predlžuje 
pór, narastá jeho dĺžka  , zatiaľ čo zhutňovanie redukuje polomer póru   , výsledkom je 
prirodzený rozpad jedného tubulárneho póru na viacero menších, sférických izolovaných 
pórov. V ideálnom prípade, pre póry cylindrického tvaru okupujúce hranice zrna, 
nestabilita nastáva približne pri 8% celkovej porozity. Avšak vzhľadom na distribúcii 
veľkosti zŕn, tvarov zŕn a veľkosti pórov väčšina materiálov vykazuje rozsah porozít, 
v ktorých sa otvorené póry zaškrcujú. Vo všeobecnosti sa póry začínajú uzatvárať pri cca 
15% porozity a úplne uzatvorené sú pri cca 5% porozity [3]. 
V porovnaní s prvou a druhou fázou, tretia fáza je pomalý proces. V tretej fáze 
prebiehajú simultánne procesy (hrubnutie zrna, zväčšovanie a miznutie pórov atď.), ktoré 
spomaľujú, či dokonca zamedzujú zhutňovaniu.  
Geometria uzatvorených pórov je závislá na ich umiestnení (Obr. 15). Dihedrálny 
uhol, ktorý ovplyvňuje póry umiestnené na hraniciach zŕn spôsobuje šošovkovitý tvar 
pórov. Sférické póry sa vytvárajú po odtrhnutí od hraníc zrna, teda póry vo vnútri zŕn budú 
mať takmer sférický tvar. Póry, ktoré nie sú na hranici zrna budú sférické, na hranici zrna 
budú šošovkovité a póry, ktoré sú umiestnené v rohoch styku zŕn budú mať tvar oválnych 
tetrahednonov [3]. 
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Obr. 15: Rôzne umiestnenie póru má za výsledok rôznu geometriu pórov [3] 
 
Pór prichytený na hranici zrna redukuje celkovú plochu hranice zrna a vytvára 
väzobnú energiu medzi pórom a hranicou zrna. Väzobná energia narastajúca s porozitou 
a veľkosťou póru v priebehu zhutňovania klesá. Rast zrna spôsobuje zväčšovanie plochy 
hranice zrna, ktorá sa vplyvom pôsobenia pomaly pohybujúceho sa póru ohýba. 
V priebehu spekania, ako ilustruje Obr. 16, nastáva kritický okamih, kde je 
priaznivá situácia pre hranicu zrna odtrhnúť sa od póru. Separácia vedie k eliminácii ohybu 
hranice zrna a zvyšuje jej mobilitu [3]. 
 
 
Obr. 16: Sekvencia krokov vedúcich k izolácii a sferoidizácii póru v tretej fáze spekania:  
(a) pór na hranici zrna zaujíma rovnovážny dihedrálny uhol na rozhraní tuhá-plynná fáza; 
(b) a (c) rast zrna a ohýbanie hranice zrna pôsobením póru; (d) izolácia póru ako výsledok 
odtrhnutia sa od hranice zrna [3] 
 
Kritický okamih je závislý na relatívnej rýchlosti zhutňovania, rastu zrna a migrácie 
pórov. Ak je rast zrna rýchly v porovnaní s mobilitou pórov, póry sú izolované ďaleko od 
hranice zrna, čo spôsobuje pomalé zhutňovanie objemovou difúziou na dlhé vzdialenosti.  
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Naopak, ak je mobilita pórov vysoká, povrchovou difúziou alebo 
vyparovaním-kondenzáciou, póry zostávajú pripojené k pohybujúcim sa hraniciam zrna 
a postupne sa zmenšujú. Zvyčajne je mobilita hraníc zrna oveľa väčšia ako mobilita pórov, 
čo spôsobuje naťahovanie póru a teda redukciu rýchlosti rastu zrna v priebehu tretej fázy 
spekania. Toto sa deje tak dlho, pokiaľ póry zostávajú pripojené na hranice zrna [3].  
S narastajúcim dihedrálnym uhlom sa zväčšuje obtiažnosť pohybu póru spolu 
s hranicou zrna. Veľké póry nie sú schopné udržať spojenie s pohybujúcou sa hranicou 
zrna a uviaznu vo vnútri zrna. Na nižších stupňoch ohýbania hranice zrna je zväčšenie 
plochy hraníc v porovnanie s plochou póru malá. S nárastom teploty separácia začína byť 
výhodnejšia, čo vedie k teplotnému efektu ilustrovanom na Obr. 17. Rapídny nárast zŕn sa 
vyskytuje, keď sa hranice zrna odtrhnú od pórov. Je potrebné, aby sa udržalo spojenie 
minimalizovaním ohýbania hranice zrna, zvyšovaním mobility póru alebo znižovaním 
mobility hranice zrna. Efektívna tretia fáza spekania nastáva, keď pomer veľkosti póru ku 
veľkosti zrna je malá, čo prináša rýchlejšie zmenšovanie pórov a ich väčšiu mobilitu. 
Tento proces umožňuje pórom udržiavať pripojenie na pohybujúce sa hranice zrna [3]. 
 
 
Obr. 17: Rast zrna sa počas spekania zrýchľuje v závislosti na teplote. Ako sa rýchlosť 
rastu zrna  zvyšuje, brzdenie od pomaly pohybujúcich sa pórov môže mať za výsledok 
vysokú ťahovú silu, ktorá je neudržateľná, čo vedie k separácii hranice zrna od póru [3].  
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3.5. Význam stanovenia podmienok evolúcie pórov  
Použitie systému HIP je limitované podmienkou, aby teleso určené na HIPovanie 
(za predpokladu lisovania bez kapslovania) malo nulovú otvorenú porozitu. Avšak nie je 
nutné, aby bola celková porozita nulová. Tieto požiadavky spĺňa interval zobrazený šedou 
farbou na Obr. 18. 
 
Obr. 18: Bod A (Vo=0 % a Vc=X %) a bod B (Vo=0 % a Vc=0 %) definujú interval 
relatívnej hustoty vzoriek vhodných pre HIP[14]. 
   
Využitie tohto intervalu je najjednoduchšie (najviditeľnejšie) interpretovať na výrobe  
a spekaní transparentnej keramiky. V článku [15] je popísaný proces výroby transparentnej 
keramiky na VUT v Brne z MgAl2O4 nanoprášku (typ Baikalox S30CR, Baikowski, 
Francúzsko).  
Keramické polotovary v tvare disku boli spekané bez pôsobenia v tlaku na rôzne 
hustoty v rozmedzí 93-100 % teoretickej hustoty. Hodnoty relatívnej hustoty a objemu 
otvorených pórov dosiahnutých beztlakým spekaním uvádza Tab. 2. 
Tab. 2: Relatívna hustota vzoriek MgAl2O4  pred a po HIPovaní [15]: 
Beztlaké spekanie 
[°C]/[min] 
     
[%] 
   
[%] 
HIP 
[°C]/[min]/[MPa] 
     
[%] 
s/n* 
[%]/[-] 
1550/3 93,5 0,1 1500/60/200 99,80 0,03/6 
1550/5 94,9 0 1500/60/200 100,00 0,02/9 
1550/60 97,9 0 1500/60/200 99,95 0,03/9 
1600/120 99,5 0 1500/60/200 99,88 0,04/9 
* s je smerodajná odchýlka a n je počet meraní 
 
Z uvedených údajov vyplýva, že ideálna relatívna hustota pred použitím HIPu  
je 94,9%. Táto hodnota je najnižšia hustota s kompletne eliminovanou otvorenou 
porozitou. Pri použití vzoriek s malým objemom otvorených pórov nebol HIP efektívny. 
Na druhú stranu, vzorky s vyššou relatívnou hustotou pred HIPovaním zaznamenali pokles 
finálnej hustoty po HIPovaní. Túto abnormalitu autori vysvetľujú uväznením izolovaných 
pórov vo vnútri zrna pri rozsiahlom raste zŕn počas prehnaného predspekania. Tieto 
uväznené póry, nie je možné odstrániť HIPovaním.  
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Finálna hustota vzoriek má významný vplyv na optické vlastnosti. Rozdiely 
v transparentnosti diskov zobrazuje Obr. 19. 
 
 
Obr. 19: Optická transparentnosť MgAl2O4 keramiky (hrúbka 1,1mm) pripravenej 
s rozdielnou hustotou predspekania (zľava: 94,9; 97,9 a 99,5 %t.h.). Na prvom riadku sú 
vzorky položené na list papiera s textom. Na druhom riadku sú vzorky umiestnené 5 cm nad 
listom papiera [15]. 
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4. EXPERIMENTÁLNA ČASŤ 
4.1. Použité keramické materiály 
Na prípravu keramických vzoriek boli použité prášky uvedené v Tab. 3. 
Tab. 3: Prehľad materiálov použitých v experimentálnej časti práce: 
Materiál 
Kryštál. 
mriežka 
Typ Výrobca 
D* 
[nm] 
Označ. 
      Hexagonal. AKP 30 
Sumitomo Chemical 
America Inc. USA 
300 AKP 
      Hexagonal. Reynolds 
Malakoff Industries, 
USA 
240 REY 
      Hexagonal. Taimicron 
Taimei Chemicals 
CO., LTD, Japonsko 
100 TAI 
     s 3mol %      Tetragonal. TZ3Y Tosoh, Japonsko 80 3Y 
     s 3mol %      Tetragonal. TZ3YSB Tosoh, Japonsko 140 3YSB 
     s 8mol %      Kubická TZ8Y Tosoh, Japonsko 80 8Y 
     s 8mol %      Kubická TZ8YSB Tosoh, Japonsko 140 8YSB 
* D je počiatočná veľkosť častíc uvedená v materiálových listoch. 
4.2. Príprava keramických materiálov pred spekaním 
Z každého materiálu bolo navážené 12g materiálu do gumenej formy o priemere  
32 mm. Vo forme bol prášok vákuovaný po dobu 10 minút a následne izostaticky lisovaný 
(Autoclave Engineering, Inc., USA) tlakmi 100MPa a 300MPa po dobu 5 minút.  
Distribúcia veľkosti pórov vylisovaných telies bola stanovená ortuťovou intrúznou 
porozimetriou na prístroji Pascal 440 (Porotec, Germany).  
4.3. Spekanie keramických materiálov 
Všetky disky boli najskôr žíhané na 800 °C s výdržou na tejto teplote po dobu  
1 hodiny pre odstránenie spojiva a získania manipulačnej pevnosti. Následne boli disky 
rozrezané na menšie vzorky. 
Rozrezané vzorky boli spekané pri rôznych teplotách bez výdrže s rýchlosťou 
ohrevu 10 °C/min na teplotu 800 °C a 5 °C/min na požadovanú teplotu. Po dosiahnutí 
požadovanej teploty bola vzorka ochladzovaná rýchlosťou 25 °C/min. Pre tento účel bola 
použitá odporová superkanthalová pec KT 1700/1 (Heraeus, Nemecko) (Obr. 20). 
4.4. Meranie hustoty 
Relatívna hustota, podiel otvorenej a uzatvorenej pórovitosti u všetkých vzoriek 
bola stanovená meraním nasiakavosti podľa normy ČSN EN 993-1 na analytických váhach 
Mettler AG 64 s presnosťou merania na 0,0001 g (Obr. 21). 
Vzorky boli sušené pod dobu 1h pod infralampou (teplota približne 110 °C) 
a zvážené (hmotnosť   ). Následne boli vzorky 30 minút vákuované, zaliate destilovanou 
vodou s malým množstvom zmáčadla, znova 30 minút vákuované . Napokon boli 
ponechané na vzduchu a atmosférickom tlaku po dobu 30 minút. Vzorky boli zvážené pod 
vodou (hmotnosť  ) a po osušení povrchu filtračným papierom bola na vzduchu 
nameraná hmotnosť  .  
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Pomocou rovnice (7) bola vypočítaná relatívna hustota vzoriek [16]: 
 
     
  
     
 
    
     
        (7) 
 
Rovnice (8) a (9) vyjadrujú vzťahy pre výpočet objemu otvorených a uzatvorených 
pórov [16]. 
    
     
     
        (8) 
  
     
     
     
              (9) 
 
Použitá destilovaná voda mení svoju hustotu v závislosti na teplote, a túto závislosť 
vyjadruje empirický vzťah (10) [16]. 
 
      
            
           
                  (10) 
 
 
Obr. 20: Odporová superkanthalová pec  
KT 1700/1 (Heraeus, Nemecko) 
 
Obr. 21: Analytické váhy 
Mettler AG 64 
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5. VÝSLEDKY 
5.1. Relatívna hustota a distribúcia pórovitosti vzoriek spekaných pri 
rôznych teplotných cykloch 
V Tab. 4 sú uvedené namerané hodnoty relatívnej hustoty a objemu otvorených 
a uzatvorených pórov Al2O3 (AKP, REY, TAI) keramík. V Tab. 5 a Tab. 6 sú uvedené 
namerané hodnoty relatívnej hustoty a objemu otvorených a uzatvorených pórov ZrO2 (3Y, 
3YSB, 8Y, 8YSB) keramík. 
Tab. 4: Relatívna hustota a distribúcia pórovitosti vzoriek Al2O3 spekaných pri rôznych 
teplotných cykloch: 
AKP 
Teplota rel s* VO VC 
[°C] [%] [%] [%] [%] 
100 MPa 
800 56,4 0,3 43,4 0,2 
1430 92,5 0,1 5,1 2,4 
1435 93,2 0,2 4,4 2,5 
1445 93,5 0,1 3,0 3,5 
1450 94,4 0,2 0,7 4,8 
1455 94,5 0,1 0,1 5,3 
1460 95,4 0,2 0,0 4,6 
300 MPa 
800 58,2 0,6 41,4 0,4 
1400 89,5 0,5 9,1 1,4 
1415 93,0 0,2 4,5 2,5 
1420 93,6 0,1 3,1 3,4 
1430 94,1 0,2 1,5 4,4 
1435 94,7 0,2 0,0 5,3 
1440 95,3 0,2 0,0 4,7 
 
REY 
Teplota rel s* VO VC 
[°C] [%] [%] [%] [%] 
100 MPa 
800 58,6 0,1 41,2 0,2 
1455 91,5 0,3 7,2 1,3 
1460 92,7 0,1 5,1 2,2 
1465 93,3 0,2 2,9 3,8 
1475 93,9 0,1 1,3 4,8 
1480 94,5 0,1 0,6 4,9 
1490 95,3 0,1 0,0 4,7 
300 MPa 
800 59,7 0,2 39,6 0,7 
1400 85,2 0,4 14,3 0,5 
1425 89,5 0,2 10,0 0,5 
1450 92,5 0,2 5,4 2,1 
1455 92,9 0,1 4,4 2,6 
1460 93,5 0,1 3,0 3,5 
1465 93,9 0,3 0,7 5,5 
1480 95,1 0,2 0,2 4,8 
 
TAI 
Teplota rel s* VO VC 
[°C] [%] [%] [%] [%] 
100 MPa 
800 54,8 0,0 44,7 0,5 
1320 90,1 0,3 9,1 0,8 
1340 93,1 0,1 4,7 2,2 
1345 93,5 0,2 4,0 2,5 
1350 94,9 0,1 0,1 5,0 
1355 95,3 0,2 0,8 3,8 
1360 96,6 0,1 0,0 3,4 
300 MPa 
800 56,6 0,3 43,0 0,4 
1320 91,6 0,4 7,1 1,3 
1327 93,2 0,1 4,3 2,5 
1335 94,4 0,1 1,1 4,4 
1340 94,8 0,1 0,8 4,4 
1360 97,4 0,1 0,0 2,6 
 
Tab. 5: Relatívna hustota a distribúcia pórovitosti vzoriek ZrO2  (3Y a 3YSB) spekaných 
pri rôznych teplotných cykloch: 
 
 
 
3Y 
Teplota rel s* VO VC 
[°C] [%] [%] [%] [%] 
100 MPa 
800 44,0 0,2 54,3 1,7 
1320 79,7 0,2 20,2 0,1 
1350 83,4 0,1 16,6 0,1 
1370 84,7 0,1 14,7 0,6 
1390 86,6 0,2 12,6 0,8 
1405 87,3 0,3 12,2 0,5 
1410 90,2 0,3 6,4 3,4 
1420 92,9 0,2 0,0 7,1 
1430 94,0 0,1 0,0 6,0 
300 MPa 
800 49,7 0,1 46,0 4,3 
1320 88,6 0,2 10,2 1,2 
1340 90,2 0,1 5,7 4,1 
1345 92,2 0,2 0,1 7,7 
1350 92,4 0,2 0,0 7,5 
1355 93,9 0,1 0,1 6,0 
 
3YSB 
Teplota rel s* VO VC 
[°C] [%] [%] [%] [%] 
100 MPa 
800 48,3 0,9 50,8 0,9 
1455 83,1 0,2 16,4 0,4 
1465 85,0 0,2 14,4 0,5 
1475 88,3 0,1 11,3 0,4 
1490 90,4 0,2 7,9 1,7 
1500 91,2 0,1 6,6 2,2 
1510 92,9 0,2 0,2 6,9 
1520 94,0 0,2 0,2 5,8 
300 MPa 
800 51,8 0,2 47,5 0,6 
1320 65,7 0,3 34,2 0,2 
1370 73,6 0,3 26,4 0,0 
1455 89,8 0,1 9,2 1,1 
1460 91,4 0,2 6,6 2,0 
1465 91,7 0,0 2,5 5,8 
1470 92,4 0,0 1,4 6,3 
1475 93,8 0,3 0,0 6,1 
1485 94,7 0,1 0,0 5,3 
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Tab. 6: Relatívna hustota a distribúcia pórovitosti vzoriek ZrO2 (8Y a 8YSB) spekaných 
 pri rôznych teplotných cykloch: 
 
8Y 
Teplota rel s* VO VC 
[°C] [%] [%] [%] [%] 
100 MPa 
800 44,5 0,7 53,4 2,1 
1350 82,5 0,4 17,3 0,2 
1370 87,2 0,1 11,7 1,1 
1390 88,6 0,3 10,6 0,8 
1400 89,4 0,2 8,0 2,6 
1405 91,9 0,1 0,4 7,7 
1410 93,8 0,3 0,1 6,1 
300 MPa 
800 50,0 0,4 48,5 1,5 
1320 86,6 0,6 11,5 1,9 
1355 89,9 0,1 6,2 3,9 
1360 90,6 0,2 0,4 9,0 
1365 92,7 0,2 0,1 7,2 
1370 92,6 0,2 0,3 7,2 
 
8YSB 
Teplota rel s* VO VC 
[°C] [%] [%] [%] [%] 
100 MPa 
800 48,0 0,6 51,3 0,7 
1420 87,2 0,3 11,7 1,1 
1435 90,1 0,0 8,1 1,8 
1440 90,5 0,1 6,4 3,1 
1450 91,5 0,3 3,4 5,1 
1455 92,2 0,1 1,3 6,5 
1460 92,8 0,1 0,5 6,7 
300 MPa 
800 52,7 0,3 46,9 0,4 
1400 90,2 0,1 7,5 2,4 
1405 90,8 0,2 6,6 2,7 
1410 91,7 0,3 0,7 7,6 
1420 93,9 0,1 0,0 6,2 
* s je smerodajná odchýlka vždy z 3 meraní 
 
 
5.2.  Spekanie Al2O3 materiálov 
Závislosť porozity Al2O3 materiálov na relatívnej hustote 
Z výsledkov meraní (Tab. 4) graficky znázornených na Obr. 22 vyplýva, že u Al2O3 
prášku  AKP nastáva uzatváranie pórov približne pri 93,5 %rel. h. u oboch vzoriek 
lisovaných tlakom 100 MPa a 300 MPa. Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva 
u oboch vzoriek lisovaných tlakom 100 MPa a 300 MPa asi pri 94,5 %rel. h. 
AKP
Relatívna hustota [%]
92 93 94 95 96
V
o
,V
c
 [
%
]
0
1
2
3
4
5
6
Vo, 300 MPa
Vc, 300 MPa
Vo, 100 MPa
Vc, 100 MPa
 
Obr. 22: Grafická závislosť porozity na relatívnej hustote prášku AKP.  
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Z výsledkov meraní (Tab. 4) graficky znázornených na Obr. 23 vyplýva,  
že u Al2O3 prášku REY nastáva uzatváranie pórov približne pri 93,0 %rel. h. u vzorky 
lisovanej tlakom 100 MPa a približne pri 93,5 %rel. h. u vzorky lisovanej tlakom 300 MPa.  
Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva u oboch vzoriek lisovaných tlakom 
100 MPa a 300 MPa asi pri 94,0 %rel. h. 
REY
Relatívna hustota [%]
90 91 92 93 94 95 96
V
o
,V
c
 [
%
]
0
1
2
3
4
5
6
7
8
Vo, 300 MPa
Vc, 300 MPa
Vo, 100 MPa
Vc, 100 MPa
 
Obr. 23: Grafická závislosť porozity na relatívnej hustote prášku REY.  
 
Z výsledkov meraní (Tab. 4) graficky znázornených na Obr. 24 vyplýva, že u Al2O3 
prášku  TAI nastáva uzatváranie pórov približne pri 94,0 %rel. h. u vzorky lisovanej 
tlakom 100 MPa a približne pri 93,5 %rel. h. u vzorky lisovanej tlakom 300 MPa.  
Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva u oboch vzoriek lisovaných tlakom  
100 MPa a 300 MPa asi pri 94,5 %rel. h. 
TAI
Relatívna hustota [%]
90 91 92 93 94 95 96 97 98
V
o
,V
c
 [
%
]
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Vo, 300 MPa
Vc, 300 MPa
Vo, 100 MPa
Vc, 100 MPa
  
Obr. 24: Grafická závislosť porozity na relatívnej hustote prášku TAI.  
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Závislosť porozity Al2O3 materiálov na teplote spekania 
Z výsledkov meraní (Tab. 4) graficky znázornených na Obr. 25 vyplýva, 
 že u Al2O3 prášku AKP nastáva uzatváranie pórov približne pri teplote 1445 °C  
u vzorky lisovanej tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1420 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 300 MPa.  
Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva približne pri teplote 1450 °C   
u vzorky lisovanej tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1430 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 300 MPa. 
  
AKP
Teplota [°C]
1390 1400 1410 1420 1430 1440 1450 1460 1470 1480
V
o
,V
c
 [
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]
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Vc, 300 MPa
Vo, 100 MPa
Vc, 100 MPa
 
Obr. 25: Grafická závislosť porozity na teplote spekania prášku AKP.  
 
Z výsledkov meraní (Tab. 4) graficky znázornených na Obr. 26 vyplýva, že u Al2O3 
prášku REY nastáva uzatváranie pórov približne pri teplote 1465 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1460 °C u vzorky lisovanej tlakom 300 MPa.  
Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva približne pri teplote 1475 °C   
u vzorky lisovanej tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1465 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 300 MPa. 
REY
Teplota [°C]
1440 1450 1460 1470 1480 1490 1500
V
o
,V
c
 [
%
]
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5
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8
Vo, 300 MPa
Vc, 300 MPa
Vo, 100 MPa
Vc, 100 MPa
  
Obr. 26: Grafická závislosť porozity na teplote spekania prášku REY.  
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Z výsledkov meraní (Tab. 4) graficky znázornených na Obr. 27 vyplýva, že u Al2O3 
prášku TAI nastáva uzatváranie pórov približne pri teplote 1345 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1330 °C u vzorky lisovanej tlakom 300 MPa.  
Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva približne pri teplote 1350 °C   
u vzorky lisovanej tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1335 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 300 MPa. 
TAI
Teplota [°C]
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c
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Vc, 300 MPa
Vo, 100 MPa
Vc, 100 MPa
  
Obr. 27: Grafická závislosť porozity na teplote spekania prášku TAI.  
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5.3. Spekanie ZrO2 + 3 mol.% Y2O3 materiálov 
Závislosť porozity ZrO2 + 3 mol.% Y2O3 materiálov na relatívnej hustote 
Z výsledkov meraní (Tab. 5) graficky znázornených na Obr. 28 vyplýva, že u ZrO2 
prášku 3Y nastáva uzatváranie pórov približne pri 91,0 %rel. h. u vzorky lisovanej tlakom  
100 MPa a približne pri 90,5 %rel. h. u vzorky lisovanej tlakom 300 MPa.  
Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva približne pri 92,5 %rel. h. u vzorky 
lisovanej tlakom 100 MPa a približne pri 92,0 %rel. h. u vzorky lisovanej tlakom 300 MPa. 
3Y
Relatívna hustota [%]
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Obr. 28: Grafická závislosť porozity na relatívnej hustote prášku  3Y. 
 
Z výsledkov meraní (Tab. 5) graficky znázornených na Obr. 29 vyplýva, že u ZrO2 
prášku 3YSB nastáva uzatváranie pórov približne pri 92,0 %rel. h. u vzorky lisovanej 
tlakom 100 MPa a približne pri 91,5 %rel. h. u vzorky lisovanej tlakom 300 MPa.  
Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva u oboch vzoriek lisovaných tlakom  
100 MPa a 300 MPa asi pri 93,0 %rel. h. 
3YSB
Relatívna hustota [%]
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Obr. 29: Grafická závislosť porozity na relatívnej hustote prášku 3YSB. 
 27 
 
Závislosť porozity ZrO2 + 3 mol.% Y2O3 materiálov na teplote spekania 
Z výsledkov meraní (Tab. 5) graficky znázornených na Obr. 30 vyplýva, že u ZrO2 
prášku  3Y nastáva uzatváranie pórov približne pri teplote 1415 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1340 °C u vzorky lisovanej tlakom 300 MPa.  
Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva približne pri teplote 1420 °C   
u vzorky lisovanej tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1345 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 300 MPa. 
3Y
Teplota [°C]
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Obr. 30: Grafická závislosť porozity na teplote spekania prášku 3Y.  
 
Z výsledkov meraní (Tab. 5) graficky znázornených na Obr. 31 vyplýva, že u ZrO2 
prášku 3YSB nastáva uzatváranie pórov približne pri teplote 1505 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1460 °C u vzorky lisovanej tlakom 300 MPa.  
Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva približne pri teplote 1510 °C   
u vzorky lisovanej tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1470 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 300 MPa. 
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Obr. 31: Grafická závislosť porozity na teplote spekania prášku 3YSB.  
 28 
 
5.4. Spekanie ZrO2 + 8 mol.% Y2O3 materiálov 
Závislosť porozity ZrO2 + 8 mol.% Y2O3 materiálov na relatívnej hustote 
Z výsledkov meraní (Tab. 6) graficky znázornených na Obr. 32 vyplýva, že u ZrO2 
prášku 8Y nastáva uzatváranie pórov približne pri 90,5 %rel. h. u vzorky lisovanej tlakom  
100 MPa a približne pri 90,0 %rel. h. u vzorky lisovanej tlakom 300 MPa. 
Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva približne pri 91,5-92,0 %rel. h.  
u vzorky lisovanej tlakom 100 MPa a približne pri 90,5 %rel. h. u vzorky lisovanej tlakom 
300 MPa. 
8Y
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Obr. 32: Grafická závislosť porozity na relatívnej hustote prášku 8Y.  
 
Z výsledkov meraní (Tab. 6) graficky znázornených na Obr. 33 vyplýva, že u ZrO2 
prášku 8YSB nastáva uzatváranie pórov približne pri 91,0 %rel. h. u oboch vzoriek 
lisovaných tlakom 100 MPa a 300 MPa. 
 Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva približne pri 92,5 %rel. h. u vzorky 
lisovanej tlakom 100 MPa a približne pri 91,5 %rel. h. u vzorky lisovanej tlakom 300 MPa. 
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Obr. 33: Grafická závislosť porozity na relatívnej hustote prášku 8YSB.  
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Závislosť porozity ZrO2 + 8 mol.% Y2O3 materiálov na teplote spekania 
Z výsledkov meraní (Tab. 6) graficky znázornených na Obr. 34 vyplýva, že u ZrO2 
prášku 8Y nastáva uzatváranie pórov približne pri teplote 1400 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1355 °C u vzorky lisovanej tlakom 300 MPa.  
Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva približne pri teplote 1405 °C   
u vzorky lisovanej tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1360 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 300 MPa. 
 
8Y
Teplota [°C]
1310 1320 1330 1340 1350 1360 1370 1380 1390 1400 1410 1420
V
o
,V
c
 [
%
]
0
2
4
6
8
10
12
14
16
18
Vo, 300 MPa
Vc, 300 MPa
Vo, 100 MPa
Vc, 100 MPa
  
Obr. 34: Grafická závislosť porozity na teplote spekania prášku 8Y.  
 
Z výsledkov meraní (Tab. 6) graficky znázornených na Obr. 35 vyplýva, že u ZrO2 
prášku 8YSB nastáva uzatváranie pórov približne pri teplote 1445 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1405 °C u vzorky lisovanej tlakom 300 MPa.  
Eliminácia otvorenej porozity pod 1 % nastáva približne pri teplote 1460 °C   
u vzorky lisovanej tlakom 100 MPa a približne pri teplote 1410 °C u vzorky lisovanej 
tlakom 300 MPa. 
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Obr. 35: Grafická závislosť porozity na teplote spekania prášku 8YSB.  
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5.5. Zhrnutie výsledkov chovania pórov vybraných materiálov v závislosti 
na relatívnej hustote a na teplote spekania 
Tab. 7: Zhrnutie výsledkov chovania pórov vybraných materiálov v závislosti na relatívnej 
hustote: 
Vzorka Lisovací tlak Vo=Vc* Vo pod 1 %** 
 [MPa] [%rel. h.] [%rel. h.] 
AKP 
100 93,5 94,5 
300 93,5 94,5 
REY 
100 93,0 94,0 
300 93,5 94,0 
TAI 
100 94,0 94,5 
300 93,5 94,5 
3Y 
100 91,0 92,5 
300 90,5 92,0 
3YSB 
100 92,0 93,0 
300 91,5 93,0 
8Y 
100 90,5 92,0 
300 90,0 90,5 
8YSB 
100 91,0 92,5 
300 91,0 91,5 
Tab. 8: Zhrnutie výsledkov chovania pórov vybraných materiálov v závislosti na teplote: 
Vzorka Lisovací tlak Vo=Vc* Vo pod 1 %** 
 [MPa] [°C] [°C] 
AKP 
100 1445 1450 
300 1420 1430 
REY 
100 1465 1475 
300 1460 1465 
TAI 
100 1345 1350 
300 1330 1335 
3Y 
100 1415 1420 
300 1340 1345 
3YSB 
100 1505 1510 
300 1460 1470 
8Y 
100 1400 1405 
300 1355 1360 
8YSB 
100 1445 1460 
300 1405 1410 
* Vo=Vc je hodnota rel. hustoty (resp. teploty), kedy sa objem otvorených pórov rovná 
objemu uzatvorených pórov. 
** Vo pod 1 % je hodnota rel. hustoty (resp. teploty), kedy objem otvorených pórov klesne 
pod 1 %. 
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6. DISKUSIA VÝSLEDKOV 
Distribúcia veľkosti pórov v keramických polotovaroch 
Výsledky z porozimetrických meraní boli použité na vytvorenie závislosti teploty 
potrebnej k uzatvoreniu otvorenej pórovitosti na polomere najväčšieho póru keramického 
polotovaru (Obr. 36). V Tab. 9 sú uvedené použité hodnoty z porozimetrických meraní 
a smernice úsečiek, ktoré vznikli spojením hodnôt 100 MPa a 300 MPa vzoriek daného 
materiálu. 
Tab. 9: Použité hodnoty z porozimetrických meraní:  
Vzorka T100* r_max100** T300* r_max300** Smernica 
 
[°C] [nm] [°C] [nm] [°C/nm] 
AKP 1450 70 1430 62 2,5 
REY 1475 70 1465 67 3,3 
TAI 1350 40 1335 34 2,5 
3YSB 1510 90 1470 67 1,7 
8Y 1405 45 1360 33 3,8 
8YSB 1460 96 1410 70 1,9 
* T100 a T300 sú teploty eliminácie otvorenej porozity skúmaného materiálu pri tlakoch  
100 MPa a 300 MPa. 
** r_max100 a r_max300 sú polomery najväčšieho póru skúmaného materiálu pri tlakoch  
100 MPa a 300 MPa. 
r_max [nm]
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Obr. 36: Závislosti teploty potrebnej k uzatvoreniu otvorenej pórovitosti na polomere 
najväčšieho póru keramického polotovaru lisovaných 100 MPa a 300 MPa tlakmi. 
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Skúmané materiály sú pri uzatváraní pórov (Vo=Vc) a pri eliminácii otvorenej 
porozity (Vo pod 1 %) nezávislé na lisovacom tlaku a veľkosti počiatočných častíc, 
rozhodujúce je chemické zloženie materiálu. 
V porovnaní so vzorkami lisovanými tlakom 300 MPa (lisovací tlak  300 MPa  
sa štandardne používa na dosiahnutie čo najväčšej relatívnej hustoty keramického 
polotovaru pri lisovaní na VUT UMVI, Odbor keramiky a polymérov), lisovací tlak  
100 MPa spôsobuje nárast potrebnej teploty spekania na uzatvorenie pórov. Tento 
výsledok je očakávaný vzhľadom na to, že vyšší lisovací tlak by mal znamenať tesnejšie 
usporiadanie častíc v keramickom polotovare.  
Zo závislosti veľkosti teploty  na veľkosti maximálneho póru (Obr. 36) je viditeľné, 
že proces spekania je závislý čisto na chemickom zložení materiálu.  
Al2O3 
Z nameraných dát vyplýva, že:  
 Rôzny lisovací tlak spôsobuje len malé zmeny relatívnej hustoty keramického 
polotovaru. Zmeny sú cca o 2 % relatívnej hustoty v prospech 300 MPa vzoriek. 
 U všetkých Al2O3 práškov sa póry uzatvárajú (Vo=Vc) približne v intervale  
93,0-94,0 %rel. h. 
 Nižší lisovací tlak spôsobil u 100 MPa vzoriek nárast potrebnej teploty pre dosiahnutie 
Vo=Vc o približne 10-20 °C v porovnaní s 300 MPa vzorkami. Výnimkou je prášok 
REY, ktorý má približne rovnaké teploty uzatvárania pórov u vzoriek lisovaných pri 
100 MPa a 300 MPa. Dôvodom môže byť veľkosť počiatočných častíc pášku. 
 U všetkých  práškoch nastáva uzatvorenie otvorených pórov (Vc pod 1 %) približne  
pri 94,0-94,5 %rel. h. 
 U 100 MPa vzoriek spôsobil nižší lisovací tlak nárast teploty potrebnej na elimináciu 
otvorenej porozity približne o 15-25 °C v porovnaní s 300 MPa vzorkami. 
ZrO2 + 3 mol.% Y2O3  
Z nameraných dát vyplýva, že: 
 Rôzny lisovací tlak spôsobuje významný rozdiel – 6% v relatívnych hustotách 
keramických polotovarov 100 MPa a 300 MPa 3Y vzoriek. U prášku 3YSB je tento 
rozdiel menší, približne 4%, čo spôsobili organické spojivá uľahčujúce lisovanie. 
 U oboch ZrO2 + 3 mol.% Y2O3 práškov sa póry uzatvárajú (Vo=Vc) približne 
v intervale 91,0-92,0 %rel. h. 
 Nižší lisovací tlak spôsobil u 100 MPa výrazný nárast teploty potrebnej na dosiahnutie 
Vo=Vc v porovnaní s 300 MPa vzorkami. U 3Y je tento rozdiel asi 75 °C a u 3YSB  
je to približne 45 °C. 
 U oboch práškov nastáva uzatvorenie otvorených pórov (Vo pod 1 %) približne pri 
92,0-93,0 %rel. h. 
 U 100 MPa vzoriek nižší lisovací tlak spôsobuje výrazný nárast teploty potrebnej  
na elimináciu otvorenej porozity. U 3Y je tento rozdiel asi 75 °C a u 3YSB  
je to približne 40 °C. 
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ZrO2 + 8 mol.% Y2O3 
Z nameraných dát vyplýva, že: 
 U oboch ZrO2 + 8 mol.% Y2O3 práškov sa póry uzatvárajú (Vo=Vc) približne 
v intervale 90,0-90,5 %rel. h. 
 Nižší lisovací tlak spôsobil u 100 MPa vzoriek výrazný nárast teploty potrebnej  
na dosiahnutie Vo=Vc v porovnaní s 300 MPa vzorkami. U 8Y je tento rozdiel  
asi 45 °C a u 8YSB je to približne 40 °C. 
 U oboch práškov nastáva uzatvorenie otvorených pórov (Vo pod 1 %) približne  
pri 91,0-92,0 %rel. h. 
 U 100 MPa vzoriek nižší lisovací tlak spôsobuje výrazný nárast teploty potrebnej  
na elimináciu otvorenej porozity. U 8Y je tento rozdiel asi 35 °C a u 8YSB  
je to približne 50 °C. 
Porovnanie výsledkov s ostatnými autormi 
Pri rešerši pri tvorbe tejto práce sa podarilo nájsť len veľmi málo zdrojov na tému 
študia vývoja pórov pri spekaní.  
V článku [14] autori uvádzajú graf distribúcie celkovej porozity medzi otvorenú 
a uzatvorenú porozitu pri spekaní medi (rovnaký graf uvádza R.M. German v [3]). Tento 
graf jednoznačne potvrdzuje nezávislosť uzatvárania pórov na lisovacom tlaku prášku 
medi. Bohužiaľ rozdiely v spekacích teplotách chýbajú. 
Článok [17] popisuje evolúciu pórov UO2 prášku v závislosti na čase spekania pri 
rôznych teplotách. Autori uvádzajú nezávislosť uzatvárania pórov na teplote spekania 
a nárast potrebného času na uzatvorenie porozity pri spekaní nižšou teplotou. Podľa 
autorov článku spekanie OU2 prášku je závislé na počiatočnej hustote keramického 
polotovaru, čo môže nepriamo spôsobovať závislosť na lisovacom tlaku.    
 34 
 
7. ZÁVER 
V tejto bakalárskej práci bolo dosiahnuté týchto výsledkov: 
 Bola zmeraná závislosť objemu otvorenej a uzatvorenej porozity na relatívnej hustote 
a závislosť objemu otvorenej a uzatvorenej porozity na teplote spekania keramických 
práškov (Al2O3, t-ZrO2, c-ZrO2) izostaticky lisovaných tlakmi 100 MPa a 300 MPa. 
 Na základe získaných závislostí sa stanovila približná relatívna hustota a teplota 
spekania uzatvárania pórov (Vo=Vc), pre použité prášky. 
 Na základe získaných závislostí sa určila približná relatívna hustota a teplota spekania 
eliminácie otvorenej porozity (Vo pod 1 %), pre použité prášky. 
 Z výsledkov vyplýva, že na evolúciu pórov má rozhodujúci vplyv typ materiálu 
 a že k uzatvoreniu pórovitosti dochádza u kubického ZrO2 pri relatívnej hustote  
asi 91-92 %, u tetragonálneho ZrO2 pri relatívnej hustote asi 92-93 % a u Al2O3 pri 
relatívnej hustote asi 94 %, a to nezávisle na lisovacom tlaku a veľkosti počiatočných 
častíc keramického prášku. 
 Nižší lisovací tlak spôsobil u všetkých materiálov nárast potrebnej teploty spekania  
na uzatvorenie pórov.  
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POUŽITÉ SKRATKY A SYMBOLY 
 
SKRATKY 
 
SB Smooth powder and binder 
CIP Cold Isostatic Press 
HIP Hot Isistatic Press 
mol.% Molárne percentá 
%t.h. Percentá teoretickej hustoty 
%rel. h. Percentá relatívnej hustoty 
AKP Al2O3 prášok typ AKP 30 
REY Al2O3 prášok typ Reynolds 
TAI Al2O3 prášok typ Taimicron 
3Y ZrO2 + 3 mol.% Y2O3 prášok ty TZ3Y 
3YSB ZrO2 + 3 mol.% Y2O3 prášok ty TZ3YSB 
8Y ZrO2 + 8 mol.% Y2O3 prášok ty TZ8Y 
8YSB ZrO2 + 8 mol.% Y2O3 prášok ty TZ8YSB 
 
SYMBOLY 
 
  Merná povrchová energia rozhrania [J] 
  Plocha rozhrania [m2] 
  Napätie v povrchovej vrstve [MPa] 
  Polomer zakrivenia povrchu [m] 
  Dihedrálny uhol [°] 
  Objemová koncentrácia [kg∙m-3] 
  Čas [s] 
   Difúzny tok [kg∙m
-2∙s-1] 
   Gradient koncentrácie [kg∙m-4] 
  Plocha [m2] 
  Dĺžka tubulárneho póru [m] 
   Priemer tubulárneho póru [m] 
   Objem otvorených pórov [%] 
   Objem uzatvorených pórov [%] 
     Relatívna hustota [%] 
      Teoretická hustota [kg∙m
-3
] 
  Hmotnosť [kg] 
     Hustota vody [kg∙m
-3
] 
  Smerodajná odchýlka [-] 
 
 
 
 
 
